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HEROyiiES INCORPORATED 
910 Market Street, Wilmington, Zone 99, Delaware, USA 

"Verfahren zur Herstellung elnes bydrophoben Materials mit 
antlstatischen Etgenschaften und Mlttel anir DurchfUhrung 
des Terlahrens . ". 

Die Brftndung betrifft ein Verfahren zur Heratellung eines 
hydropboben Materials mit antistatlschen Bigensohaf ten und 
ein Mittei zur DurohfUbrung des Verfahre 



Die Erfindung ist in beaondere-p Weise auf die VerlieBBerung 
der Widerstandsfahigkeit gegenUber Auswa^chen von antlsta- 
tisobon AusrUstungen von hydropboben Geweben, welohe aue 
vereobtedenen Olypen syntbetlscher JPasem hergestellt wurden, 
geriohtet. " 
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Bei der Heretellung von Seweben werden aritistatische Mit- 
t el oft dem Garn in den zugegebenen Zubereitungen als 
Verf ahrenshilf smittel zugegeben. Das antiatatiache Mit- 
tel verhlndert oder verringert die Sammlung von statl- 
soher Elektrlzltat , welche die Verarbeitung schwierig 
machen kaxin oder welche eine Uchlaggefahr gegenuber dem 
Personal darstellen kann« Aus diesen Griinden muss das 
antistatlsche Mittel nicht gegenuber dem Waschen auadau** 
ernd sein, well es vorzugaweise mix anderen Ve rf ahrens- 
hilf 8mitteln/(zum Bei spiel Gleitmittel, Klebemittel und 
ahnlichen) verwendet wird, welche entfernt werden sollen* 
Andererseits sollten antistatlsche Mittel, welche beniitzt 
werden, fUr die Behandlung von Geweben, bevor oder nachdem 
sie in die Endverbrauchsgegenstande , wie Decken, Beklei- 
dungi U8W« umgewandelt sind^ zum Zwecke der Ausschaltxing 
von Schlagen gegenliber dem Verwender, gegeniiber Waschen 
widerstandafahlg eein, weil sonst die antistatlsche Wir- 
kung nach ein paar Waschungen verloren geht und auf die«- 
se Weise die Wlederbehandlung dea Gewebes notwendig macht. 

Sin Hauptgegenstand der Erf indung besteht darin die Samm^ 
lung von statlsohen elektrlsohen Ladungen auf hydrophoben 
Haterialien xind auf . GegenstMnden, die aus solchen herge- 
stellt werden 9 zu verringem* 

Bin weiterer Gegenatand der Brf Indung betrifft die Sohaf«« 

- 3 

909884/1597 



- 3 - 



1569015 



fung von hydrophoben Materialien und aus solchen gef orm- 
ten Gegenstanden , welche eine dauerhafte antistatische 
Ausrlis tung haben a 

Ein weiterer Gegenstand der Erf indung ist die Schaffung 
elneu Verfahrens zur Behandliing hydrophober Materialien 
xuid aus hydrophoben Materialien gebildeten Gegenstanden, 
zur Verringerung ihrer Neigung zum Sammeln statischer 
elektrischer Ladungen. . 

Ein mehr ins einzelne gehender Gegenstand .der Erf indung 
1st die Schaffung einer verbeaserten. antistatischen Be- 
handlung fiir hydrophobe Gewebe, welche ausd^uemder ist, 
das heissti welche mehr Widerstandsf ahigkeit gegeniiber 
Waschungen, als fiir diesen Zweck bekannten Behandlungen, 
schaffto 

Ein weiterer mehr ins einzelne gehender Gegenstand der 
Erf indung besteht darin, die Wider standsfahigkeit gegen- 
iiber Wasohen von antistatischen Behaadlungen hydrophober 
Gewebe, welche mit verschiedenen antistatischen Mltteln 
erhalten warden, zu verbessexn. 

Andere Gegenstande und Yorteile der Erf indung werden aus 
der nachf olgenden Beschreibimg ersichtllch. 

« 
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Naoh der vorllegendan^l^rfinduag wlrd die BntWi61^^||Q^ mi,i^_ 
tlaoher elektrlsoher Ladungen bei hydrophoben Itettas^^ibllM 
und besondera bal synthettvohen aeweban varhlndtti^ t»dlk£' 
watilgatena la waaantllohen Terrlngert duroh ( 1 ) i^^msxArnkg 
hierau einer w&aarlgan LU8\mg alnea katlonl8oh«^wi^aci«^ 
maliohan hitaeh^rtbaran Poly ami d<-Epiohlorhydrla^|^ 
und alnar Yerblnduxiff, «raloha aowohl alna raaktlottiffthi|^ 
Waaaaratoff anthaltamda aruppa wid alna ftuaktloaalla d«UiM» 
p« hat, dl« fShig l0t d«M hydrpphoban Material «iitii«ii|^t . 
tlaolia Slgenaohaftan au Torlalhan, (2) Sbatfaxoiaa 4^^ 
Botaliaalgan Lttaung aua daa hydrophoban Matarlal ilia|l.'- :f5> ^ 
dann Bahandaln daa liatarlala eur HUrtung daa Har«fV^ liii . 
alnan waaaerunlSailohen Statua tuid glelohaaltig Bfib&4^|t d«ir 
Verblndung in der vamatzten Polyiaerlaatvernatsuti^. 
ala auf dleaa Walaa bahandalt viBTdmrip alnd dia ^j^SlJ^ 
ben Materlalien und inabe Bonders synthetlsohci a«wilia 
kosmen wideretandefiihig gegentlber Wasohen und !Prookanx«i<^ 
nigungSTerfahran und wslBen in dieser Hinsibht aiiie rejc*- 
bttsaerte Auaftihrung gsgenliber den biaher ftir dies* Swaoka 
bekannten Verfahren auf. 

Well die hierflir Terwendeten Behandlxingabeatandteiie wae- 
aerlOalioh oder wenigetena waaBerdispergierbar Bind, kttn- 
nen sie auf die hydrophoben Hateriallen mittela «ilBaai<iger 
LttBungen aufgebraoht werden. Es kann irge^dein geeignetea 
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Anwondimgsverfahren, wl« Spjrilheh, Btirsten,, tfbertragunga- 

« 

walzen, Eiutauohen und Sthnliohea verwendet werden« Im 
allgemeinen sollen die verwendeten LUsungen In wUnsohena-* 
werter Walse von ungeffihr 1 bis ungef&hr 10 Gewiohts^ 
Harz und von imgefahr 0»06 bis ungef^hr 2 Gew^^ii der an. 
deren Verbindxing enthalten \ind daa Anwendungsverf ahren 
und die Konsentratlonen der Beatandteile in der LSaung 
ao elngeatellt seint daas das hydrophobe Material von 
ungefahr 1 bla ungefahr 10 Gew^i^g, bezogen auf daa Trok«> 
kengewloht dea hydrophoben Ifaterlala, Harzfeatatoffe 
xind von ungef&hr 0,06;^ bla ungefHhr 2 aew*;;i, bezogen auf 
daa Trookengewlcht dea hydrophoben Haterlala, der ande- 
ren Verblndung zuriiokbehalt • Naoh Anwendung der Behand- 
lungamlttel wlrd die liberaehliaalge Lttaung aua dem hydro- 
phoben Material entfemt und dleaea Material dann ge» 
trooknet und daa Harz zu elnem waaaerunmallchen Statue, 
wle vorauagehend angegeben, geh&rtet* Die Hartung wlrd 
vrlinachenawerterweiae bel Tenperaturen von ungefahr 90^0 
bla ungefahr 112^0, wShrend elner Zeitdauer von ungeffthr 
5 bia ungefahr 10 Mlnutien durohgefUhrt. Jedooh kttnnen auoh 
Temperaturen und Zeiten ausaerhalb dleaea fierelchea ver«» 
wendet werden, obgleloh lemperaturen, bel welchen der Zer- 
ffitll dea hydrophoben Materlala atattflndet, vermieden wer«* 
den aollten» 

^p. 6 - 
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Die reaktloxisfahlgen wasserstoff enthaltende antistati- 
8che Verblndimg wlrd vorteilhafterweise aaf dem hydro- 
phoben Material in Qemleoh ait dem Harz angewendet, Jedooh 
kann getrennte Zugatoe bentltzt werden^ solange dae anti- 
Btatlsohe Material vorhanden let, werni das Heorz ge- 
hartet wird. Die Menge des verwendeten antistatischen 
Materials kann weohselnt sollte aber derart sein, dass 
von ungefMhr 6% bis ungef&hr 30 Gew«;(, bezogen auf das 
Oewicht des Harzes (Feststoffbasis) , von dem hydrophoben 
Material zuriickgehalten wird« 

Die ftir die Verwendimg hier vorgesehenen kationischen 
Polyamld-*eplchlorhydrin-Harze slnd wasserldsliche poly- 
mere Kondensationsprodukte von Bpichlorhydrin iind einem 
Polyamid, welches aus einem Polyaliiylen-polyamin und ein- 
ner ges&ttlgten aliphatischen Dioarbonsaure herriihrt. Bei 
der Herstellung dieser Produkte wird die Dicarbonsftore 
suerst mit einem Poly alky len^-polyamin imter Bedingungen 
sur Herstellung eines wasseriaslichen Polyamids umgesetzt, 
wobei das Polyamld die wiederkehrenden aznippen 
-1IH(Cj^H2jjHN)^-C0HC0- enthait, worin n imd x jedes a^wei 
Oder mehr imd R der zweiwertige Kohlenwassers toff rest der 
Dloarbonsaxire ist« Dieses wasserlSsliche Polyamid wird 
dann M±t Spichlorbydrin eur Bildiang eines wasserlSsliohen 
kationischen hitaahftrtbiLren Harass umgesetzt. 

- 7 • 
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Die Dicarbonsauren, die zur Verwendiang bei der Herstellung 
dieser Harze vorgeselien Bind, sind Diglykolsaure uad ge-s- 
sS^ttigte aliphatisclie Dioarbonsaxiren, voraugsweise solche, 
welche von 3 bis 8 Kohlenatof f atome enthalten, wie Bern- 
stein--, Glutar-, Adipinaaure und aiinliche. Von diesen sind 
die Diglykolsaure iind die gesattigten aliphatisch^n Di- 
carbonaaureni welche von 4 bis 6 Kohlenstoff atome in den 
MolekUlen haben, namlioh Bernstein-, ixlutar- und Adipin- 
saure die bevorzugtesten • Gemische von zwei oder mehr 
dieser DicaLrborieaxiren koimen ebenso verwendet werden, so- 
wie Gemische von einer oder mehrer en dieser mit hSheren 
gesattigten aliphatisohen Dicarbonsauren, wie Azelain- 
imd Sebacinsaure , solange dae sioh ergebende langkettige 
Polyamid wasserlbslich oder wenigstens wasserdispergier- 
bar ist« 

Eine Vielzahl von Polyalkylen-polyaminen, einscbliesslich 
Polyatbylen-polyaminent Polypropylen-polyaminen, Polybuty- 
len-polyaminen, kSnnen hierbei verwendet werden^ wobei die 
Polyatbylen-polyamine eine wirtschaf tlich bevorzugte Klaase 
darstellen^ Mehr ins einzelne gehend sind die Polyalkylen- 
poly amine, die fUr die Verwendung hier vorgesehen sind, 
Polyamine, welche zwei primare Amingruppen und wenigs tens 
eine sekundare Amingrappe enthalten, in welcher die Stick- 
stoffatome zusammenverbunden sind dvirch Grappen der Por- 



909884/1597 



IRAI I > 



- 8 - 



1569015 



mel -Cj^HgH-, worln n elne klelne ganze Zahl, grosser als 
die Elnlieit let und die Zahl eolcher Gruppen in dem Mole- 
ktil von 2 bis ungefahr 8, xmd vorzugsweise bis zu ungafaihr 
4 reicht. Die Sticks toff at one kUnnen mit den benaohbarten 
Kohlens toff at omen in der Gruppe -Cj^Hg^- Oder mit den wel- 
ter abaeits liegenden Kohlenstoffatomen, aber nioht mit 
dem gleichen Kohlenstof f atom, verbunden seln. Mese Br- 
findung zleht nioht nur die Yerwendung soloher Polyamine^ 
wle Diathylentriamin, Triathylentetramin, Tetrattthylen- 
pentamin, Dipropylentrlaain und ghnliche, in Betraoht, 
die in verhMltniemMsaig reiner Form erhalten werdeu kOn- 
nan, aondern ebenso Gemisohe und verschiedene rohe Poly- 
amin-llaterialien. Beieplelsweiss ist das Gemisch von 
FolyMthylen-polyaminen, welches erhalten wurde duroh die 
Hecdction von Ammoniak land Xthylen-dichlprid gereinigt, 
nur bla aur Bntfemung von Chlorlden, Wasser, llbdrsohtLs'- 
Blgem Ammoniak und Xthylendiamin ein sehr zufriedensteX- 
lendee Ausgangsmaterial, Ztuaeiet bevorzugt eind die Poly- 
athylen-polyamine, welohe von 2 bis 4 Xthylengrappen^ 
zwel prim&re Amingxuppen und von 1 bis 3 sekundare Amin- 
gruppen enthalten. 

Die Bezeichnung "Polyalkylen-polyamin" , wie sie in den 
AnsprUchen yerwendet wlrd, bezieht sioh daher tand sohliesst 
ein Irgendeines der Poly alky len-polyamine, wie sie oben 
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angegeben warden oder eln Oemlsoh aolcher Polyalkylen- 
' polyamine. 

I 

Es ist 1x1 manohen fallen wiinschenswert den Abstand der 
. BQkundaren Amingruppen bei dam Polyamid-Molekiil zur Anderung 
der Reaktlonsf^lgkeit dies Polyaiald*Eplchlorliydrin--Kom-» 
plexes zu vergrSssern* Dies kaiin bewlrkt werden diirch 
Einfiibren elnes allpbatiachen Diamins, wle Atbylendlamln^ 
Propylendlamin^ Hexametbylendlamln oder elnes heterocyo- 
llaohen Slamins, wle Plperazin oder ^hnllohent fUr elnen 
Tell des Polyalkylen-poly amine* Zu dlesem Zweok kann bis 
zu imgefahr 60% des Polyalkylen-polyamlns durch elne mo- 
lekuleore Xqulvalentmenge des Slamlns ersetzt werden. Oe-- 
wShnlloh dlent eln Ersetzen von ungef&hr 309^ oder wenl«» 
ger dleseoL Zweoko 

Die zur Surchfiihrung der Heaktlon zwisohen der Dloarbon*- 
saure und dem Poly alky len*-polyajiiln verwendeten Temperatu- 
ren wechseln von ungef&hr IIQ^C bis lugefghr 230^C oder 
hoher bel atmosph&rlsohem Druoko Pilr die melsten Verwen- 
dirngen warden jedooh Semperaturen zwlscben lugefabr 160^G 
imd 210^C als zufrledenstellend befunden imd werden be- 
vorzugt. Wo reduzlerte Siriicke vexwendet werden, kOnnen 
etwas niedere Teniperaturen verwendet werden* Sle Reak*;* 
tlonszelt hfingt von den verwendeten Temperaturen und 
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Srliokexi ab und wird gewohnlich von ungefahr 1/2 bis 2 Stun- 
den weohseln, obwohl ktirzere oder langere Keaktlonszelten, 
abh^xiglg von den Heaktlonsbedlngungenp verweridet werden 
k5nnen# In jedem Fall wird, zur Brzielung des besten Er- 
gebnla&est die Keaktion wUnschenswerterweise bie praktisch 
zvLT Vollst&ndlgkeit fortgesetzt. 

Beia BurchfUhren der Reaktion wird es vorgezogen eine Henge 
Moarbonsaure zu verwenden, die ausreicht zixm im wesent^* 
llohen vollkommenen Umsetzen mit den prlmaren Amlngruppen 
des Polyalkylen-polyamlns y aber nicht ausreicht zxm Um- 
setzen in einem wesent lichen Ausmass mit den sekundS.ren 
Amlngzoippen* Dies wird gewohnlich ein Mol-Verhaltnls von 
Polyalkylen-polyamln zu Dicarbonsaure von ungefahr Ot9:1 
bis ungefahr lyZsl erf orderlloh madhen* Jedooh kannen Mol- 
VerhcLltnisse von ungeffthr 0,8:1 bis ungefahr 1,4:1 mit 
vollkommen zuf riedenstellenden Brgebnissen verwendet wer- 
den • Hol«-VerhUltni88e ausserhalb dieser Bereiohe Bind in 
allgemeinen nicht zufriedenstellend. So ergeben Hol-7er^ 
hfiltniase unter ungefahr 0,8:1 ein geliertes Produkt oder 
ein eolohes, welohea eine ausgesproohene Tendenz zur Gel- 
bildung hat, wahrend Hol-Verhaltnisse liber 1,4:1 Nieder-^ 
molekulargewioht-Poly amide ergeben. Solche Produkt e er- 
zeugen keine wlrksaaen Harze ftir den hier beschriebenen 
Zweck, wenn sie mit Epiohlorhydrln umgesetzt werden^ 
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Beim Umwandeln des Polyamlds, das wle oben beschrleben 
gebildet ist, zu einem kationlschen hltzehartbaren Harz 
wird ea mit Epichlorhydrlxi bei elner Temperatiir von unge«- 
fahr 45^C bis uiigefahr lOO^C und vorzugswelse zwlschen 
ungefahr 45°C und 70°0 umgeaetzt, bis die Viakositat einer 
20>5igen Peetstoff Ibsxmg bei 25^0 imgefahr C oder hoher 
auf der Gardner-^Holdt-Skala erreicht hat» Diese Reaktion 
wird vorzxigsweiae in waseriger Lbsiing durohgefUhrt , um 
die Reaktion zu massigen. Die pH-Einstellimg ist ge--- 
wbhnlich nicht erf orderlioh* Jedoch kaxin es, wenn der pH- 
Wert wahrend der Polymerisationsphase der Reaktion sinkt^ 
in.manchen Fallen wUnsohenswert seih, Alkal.i ztizugeben, 
vm wenigstens einen Teil der gebildeten Saure zu binden* 

Wenn die gewtiaschte Viakositat erreicht iat^ wird daxin 
auareichend Waaser zugegeben, xun den Featatoffgehalt der 
Harzlbaiuig auf die gewunachte Menge einzuetellen, wobel 
daa Produkt auf ungefahr 25^0 abkiihlt und dann durch Zu- 
gabe von Saure stabilisiert wird« Filr diese Zwecke kann 
irgendeine geeignete Baure, wie Salz-, Schwefel-, Salt- 
peter-, Ameisen-, Phosphor- und Essigs&ure, wie verachiede* 
ne Kombinationen derselben, verwendet werden« 

Bei der Polyamid-epichlorhydrinreaktion wird es verge- 
zogen auareichend Epichlorhydrin zur vollkommenen XTrnwand- 
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Iting der sekundeLren Aalngruppen zm tertl'Ar^n AiSiln.g2^p9%A 
und/oder quart emaren Afflmoniumgruppen, elnschll#l3&lit>h 
cyolisoher Stniktvuren ^ zu verwenden^ «)^ddoch kfitnn £^113^ 
Oder wenlger zum Maasigen oder Besohldunig^n Ai^r He6ktl«» 
onsgeschwindigkelten zugegeben warden • Im allgeA6l!l6A let 
vorgeseheA von ungeftthr 0,5 Mol bis ungefahr 1^8 M6l Epi- 
chlorhydrin pro Mol Polyamid-sekundare-Amingruppe »u VeaS- 
wenden« Ee wlrd vorgezogen von imgefMhr Oi9 Mt^l bla \m*^ 
geffthr 1,5 Mol Bpi chlorhydrin pro Mol Polyamid-^BekimdaifB* 
Amlngruppe zu verwenden. 

Wle berelts angegebeii, mUesen die Verbindungdni die bms^ 
Vei*wend\mg t zuseunmen mlt den katlonlsohen hitzehUl'tbaren 
Polyamid-- eplohlorhydrinharzen, vorgesehen sind» Hdwohl 
eine aruppet welche einen reaktlonsfahlgen Waseerstoff 
enthalt ale auch elne funktlonelle aruppd^ welch^ ffihig 
1st elnem hydrophoben Material antletatlsohe Elgdndbh&f«» 
ten zu verlelhen, haben, Typisoh fUr die reaktionsffilhi* 
gen Wassers toff -enthaltendeh' Gruppen, welohe Iri dieseA 

Verblndungen vorhanden eeln kOnnen« Bind --«OH»^lfH» ««SHt 

0 0 
" -0 

PH,^Q>PHt -COOH tind -SO^H. 

Typlsohe funktlonelle Qruppen, welohe verhilltnlBmM,&aig 
gute antletatlsohe Elgensohaf ten bel alien FeudhtbehaAdM 
lungen verlelhen » slnds 
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-G0N(M«)2t -C0H(Bt)2. -COONa, -N^^ ^ f-OCHgCHg-^ t 
♦ • 0^ 

-P(M«)/f}(H«)2-72 und -C0NHCH2NHC0N(He)2. Aiinahmbare anti- 
atatlsohe Elgenaohaftan bel masalgen feuchtigkeltabedin** 
gimgen (wie 30^ RH) warden diirch Verbindungen verllehen, 
weloha die f olgenden Gruppen exi'thalten: 

-CONH2. -SO5H, -COOH, -N(CH5)2, | und -C00CH2CH2N(CH5)2. 

Typlsohe Verbindiuigeziy welohe die obigen Typen -von Gruppen 

enthalten, aind Aiolde der Formal: 

0 
n 

A - C N Rg 

worln R^, Methyl, iithyl oder Wasserstoff ist, R2 Methyl 
Oder Xthyl let und A ein aliphatiacher Reat mit -0H» -NHg* 
-NHH Oder -SH« aubatltxiiert an einem oder mehreren der 
Kohienstoffe iat; SILtaren imd Ihre Salze, welche die Formal 

A-COOH 

A-SO3H 

haben, worln A ^eloh oben, ist; quartem&re Yerbindungen* 
weloha die Formal ^ 

haben, worln A tuid Rg glelch wie oben slnd, und Q*" NO^", 
CI** Oder (S0^")1/2 iat; Alkohole, welohe die Formel 
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A-CH20H 

habttiiy worln A gleloh oban Ist, daa heisat Athaholamln, 
Dlatfaanolamln und ahnllche, oder welche die Formel 

HN( CH2CH20CH2CH20H)2 
habeiij worln BNH2 eln Fettsatireamin 1st; und Kombinationen 
der oben ange^ebenen Yarblndungen, z«B. elne Verblndruig« 
welche die nachfolgende Pormel ' ^ 

ZC-,^H55C0NH(CH2)3N(CH3)2CH2CH26H::7 NOj'" 

hat» 

Die nachf olgenden Beisplele erlautem die Erflnduns* 

Beleplel 1 

Eln katloniachea Polycuftld— Eplchlorhydrlnharz wurde wle 
folgt hergeatellt: 

223 Telle Blathylentriamln und 108 Telle Wasser wixrden In 
eln BeaktlonagefHaa elngebracbl; und gerUfart. Zu diesem 
warden 327 Telle AdlplnaSore sugegeben. Saohdem die Saure 
In dem Amln gelSst WEir, wurde die Losiing auf 165 bis 170^0 
erhltst und bel dleser Temperatur gehalten bis die Heaktl- 
on beendet war« Sann warden 503 Telle Wasser zugegeben* 
Die sloh ergebende PolyamldlSsung, welche von ungefMhr 
SOfOjt bis 52,OiL Peststoffe enthlelt, hatte elne grundmo** 
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lare Viskositatazahl bei 25°C von ungef Shr O , 1 1 5 bis un- 
gefahr 0,125. 

Zu 100 Teilen dieser Polyamidiestmg wuxden \ingefahr 395 
Teile Wasser zugegeben. Diese Losung wurde auf 50^0 er^ 
wanat und-25f5 Telle Epichlorhydrin zugegeben« Das Gemisch 
wurde dann auf ungefahr 70°C erhitzt, bis es elne Gardner- 
Viskoaitat von D-E erreicht hatte.Dann wurden 181,8 Tel- 
le Wasser dam Produkt zugegeben, es wurde auf 27t5^C ^ 2,5^0 
gekiihlt und ausreicheud lO^iges HCl zugegeben, xim den pH*- 
Wert auf ungefahr 5,0 elnzustellen. Das Produkt enthlelt 
ungefahr I0j6 Peststof f e wnd hatte. elne Gardner- Viekositat 
von C-Pp 

Proben von Geweben, die aus Herculon (Polypropylenf aser ) 
Dacron (Polyathylen-terephthalatf aser ) und Nylon (Poly- 
amidfaser) hergestellt waren, wurden nach dem Standard- 
Lanaset-Verf ahren (luiten beschrieben) , unter Verwendung 
einer automatischen. Waschmaschlne des Scheibentypus ge- 
waschen. Nach Trocknen wurden die Gewebe in 59^i^e wass- 
rige Iiosungen des kationlschen Polyamid-- Epichlorhydrin- 
harzesy das wle oben beschrieben, hergestellt wurde, ge— 
taucht, wobei das Harz 0,5:^ der verschiedenen Additive 
des vorausbesohriebenen Typus enthlelt o Die Gewebe wurden 
dann, zur Entfernung der libers chtLs si gen Losung, durch Ab- 

' 16 - 
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quet&chwalzen geleitet, bel 225°P 10. Minuten getrocknet^ 
und dann bel' 240^F 5 Minuten lang gehartet. Die Anlagerung 
an kationischem Polyamid—Epichlorhydrinharz war 5% (ttarz- 
fBBtstoffe^ bezogen auf das Trookengewicht der ifa&er) in 
alien Fallen, Die Anlagerung an Additiv war 0»5 Qrem^%^ be- 
zogen auf das Gewlcht des trockenen Gewebes, Eihige der 
behandelten Gewebe wurden dann Heihen von Waschun^ehi unter 
Verwendimg des Standard-Lanaset-Verfahrene | unterworfen. 

Die antistatische Lelstung der bben behandelten 0ewebe 
wurde dann mit der eines BatimwollgewebeB ^ ale Kontrolle 
unter Verwendung des naohf olgenden Verfalirenet vei»gliob.en« 

Bine statische Ladung wurde auf Streifen von jedeiii (Jewi^te 
durch Reibimgskontakt , quer duroh Metalletangen^ kufgie- 
bracht, Wexm die statische Ladung auf dem Gewebe J 000 Volt 

" . . 1 '"^ i. 

erreichte, wurde die die Reibung erzeugende Quelle etitfeibhtV 
und man liess die Ladung verf alien* Die Bntladung^zeit 
fiir die Ladung von Jedem Gewebe, in Bezug auf die iJntla- 
dimgszeit fttr Baumwollgewebe , wurde f estgestellt. Die 
Ergebnisse wurden in der nachf olgenden Tabelle 1 ale i3es- 
ser, gleich oder geringer ale Baumwolle f estgehaltfen. 
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Tabelle 1 



Bei~ 
spiel 



Addltiv 



1 

2 



itthylen-glykol HOCHgCHgOH -jj^ - 

Methyl-diathyl-hydroxy-athyl- ,5 
aamonlum-nitrat Et-V-CHoCHoOH 

t ^ <■ 

r(1) 



5 

6 

7 

8 

9 
10 



Catanao SN' 



Catanac SN^^^ 

Diathanolamin 
Monoa thano lamin 
.(2) 



0 H NO,' 
n t J 



(C^^Hj^C N(CH2)3N(Me)2 
^ HOCHgCHg 



Garbowax 400 

N-2-Hy droxyfi thy lace t ami d 

GlyoolsSure 

Glyoin 



(HOCHgCHg )2NH 
HOCHgCHgNHg 

H0(-CH2CH20)^-H^ 

CH^CNHGHgCHgOH 

OHCHgCOOH 

H2NCH2COOH 



Bel- 



Jortsetzimg von Tabelle 1 
pH der antistat ^LeietunK nach 5 Wasohimgen 



1 


8,7 


50 


besser 




Jiyxon 


2 


8,3 


50 


besser 






3 


8*5 


30 


besser 


besser 


beaaer 


4 


8,4 


15 




beaaer 


beaaer 


5 


10,0 


30 


l}e88er 


besser 


beaser 


6 


9,8 


30 


beaaer 


lei oh t a chle oh-» 
ter 


gering^ 


7 
8 


8,4 
8,2 


30 
15 


besser 
besser 


gering^ 


gering^ 


9 


9,0 


15 


besser 






10 


9,0 


15 


besser 


fli» 





«*-+^-«^^ i Zr^^^^ gxexone aewebe, weloHea keine antl. 
s«ati8ohe Behandlimg fisuteil wurde, 

^^^Stearajadpropyl-diaothyl-fi«hydroxyathyl-a^oniim^ 
ITiedermolekulargawioht Poly(athylen-oxyd) . 
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Belaplele 11 void 12 
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Proben des Gewebes von Herculon (Polypropylenfaser) war- 
den nach dem Standard-Lanaset-Verfahren (unten beschrle- 
ben) gewaschen, wobel eine automatische Waschmaschlne dea 
Scheibentypus verwendet wurde, Nach folgendem Trocknen 
warden einige der iProben in eine wassrige LSsiing einge- 
taachty welche 0,5)J des gleichen Additivtypaa \ind 5i(> des 
gleichen Harztypas, wie sie in den Beispielen 3 and 4 
▼erwendet wxxrden, enthielten and die verbleibenden Pro- 
ben warden in einer wassrigen Losxmg, welche 0,5jJ des Ad- 
ditivs allein enthielt» eingetaacht. Die Gewebeproben war«* 
den dann darch Abqaetschwalzen zor Entfemang der iiber- 
Bchlissigen Lbsimg durchgeleitet , bei 225°P 10 Minaten lang 
getrooknet and dann bei 240°P 5 Minaten lang gehartet. Die 
Anlagerang an Additiv war in alien fallen 0,3 6ew.)6» be- 
zogen aixf das Gewicht des trockenen Gewebes and die Anla- 
gerang an Harz, wo verwendet, war 5 Gew.jS, bezogen auf 
das Gewicht des trockenen Gewebes. Einige der Proben wur«- 
den dann Reihen von Waschongen unterworfen^ wobei das Stan- 
dard-Lanaset-Verfahren verwendet warde. 

Die antistatiachen Eigensohaf ten der oben behandelten Ge- 
webeproben warden dann, tinter Verwendung des nachf olgenden 
Yerfahrensp vergllohen* 

^eingetr« Sohutzmarke der Hercoles Powder Company 
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Bin Versuoh vmrde untemommen, eine statische Ladung anf 
gewaschenen und ungewaschenen Streifen von jedem Gewebe 
duroh Heibungskontakt durch Metallstangen aufzubauerio Weim 
die statische Ladimg auf dem Gewebe lOOO Volt erreicht 
hatte, Oder wenn erkeimbar war^ dass keine statische La- 
dung auf dem Gewebe auf gebracht werden konnte , vmrde die 
die Reibung erzeugende Quelle entfernt^ vm die Ladung, 
sofem vorhanden, zerfallen zu lassen. Die Ergebnisse 
Bind in der nachf olgenden Tabelle 2 angegebeno 



Tabelle 2 antistatische Eigenschaf ten 



Bei- % • ^ 

spiel Additiv Harz R.H« keine Wasch. nach 5 Wasch^ 

11 gleich wie bei kein 30 es konnte kei- Spannung fiel 
Beispiel 3 u.4 ne Ladung auf- von lOOO auf 

gebracht werdo 920 Volt in 

21 Minuten 

12 gleich wie bei gleich wie,p^ es konnte kei- es konnte kei- 
beispiel 3 Uo4 bei Beispl?" ne Ladung auf- ne Ladung auf- 

3 und 4 gebracht werden gebracht ward 



Zum Zwecke des Vergleichs vmrden die antistatischen Eigen- 
schaften eines gewaschenen Baumwollgewebes in der gleichen 
Weiae wie bei den oben beschriebenen Geweben \mtersucht. 
Die Spaniiung fiel von 1000 auf 900 in 1 Minute • 

Das in den Beispielen verwendeiie Standard-Lanaset-Ver- 
fahren besteht in der Verwendung von 0,156 Dash-Was chmit- 
tel bei einer 1^ Minuten langen Wasche bei lOO^P. Danach 
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warden die Gewebeproben 5 Minuten lang gesptllt, abtropfen 
laesen und dann 10. Minuten geeplllt, Dae SpUlen erfolgte 
in frischem Wasser bei 100^F» Zuletat vmrden die Prbben 
5 Minuten lang zentrifuglert* 

Eb ifit zu ersehen^ dass. die Behandlimg na&h deir vorliegen- 
den Erfindung dauerhafte antietatieche Eigensohaf ten bei 
hydrophobem Material, wie synthetlsohen Fasem aohafft. 
Obgleich die Beiepiele die Anwendung der Erfindxmg bei 
verschledenen Geweben, welohe aus einer Anzahl hydropho- 
bar Materialien hergestellt wurden, erlautert, ist es klar 
dasB die Erfindung hierduroh nicht eingesohr&ikt wlrd, eon 
dem dasa ale Im allgemeinen auf geformte GegenstsLnde aus 
irgendwelchen hydrophoben Materialien anwendbar ist. Zu- 
satzlich zu denen, die ale spezifisch als Beispiele ohne 
Einschrankung angegeben warden, kBnnen solohe hydrophobe 
Materialien ebenso Cellulose-ester, wie Cellulose-aoetat 
und Cellulose-acetobutyrat , Harzkondensations-Polymerisate 
Oder Additionspolymerieate, einschliesslich Polyamide, wie 
Nylon, Polyester wie Xthylen-glykol-terephthalat , und Vi- 
nyl und Aorylpolymeriaate wie Polyathylen, Polytetrafluoi^ 
fithylen, Polyvinyl-ohlorid, Polyieobutylen, Polystyrol, Co- 
polymerisate von Vinyl-ohlorid mit Vinyl-aoetat, Vinyliden- 
chlorid, Acrylonitril und Aoryl-ester, uew. einsohlieasen. 
DarUber hinaua ist, weil das hydrophobe Material irgend- 
eine Form haben kann, die Erfindung in besonderer Weise 
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brauchbar \xnd vortexlhaft Im Zuaammenhang mit der Verar- 
beltung von Fasern, Faden, Gamen und Sohniirexiy aewebe, 
die aus dleaen hergestellt warden und Produkte, wie 
Deckeny Bekleidxmg und ahnlioheni in welcli'e die Gewebe 
umgewandelt werden* 
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Patentanaprttche : 

(T) Terfahren zur Herstellung eines hydrophoben Materials* 
mit antlBtatlschen Elgenschaften durch Aufbrlngen von antl- 
statlschen Verblndungeiiy dadurch gekennzelchnet, dafi man 
hydrophobes Material mit einer vassrigen L5suiig eines katio- 
niscben Polyamid-Epichlorhydrin-Harzes und entweder gleich- 
zeitig mit der Losung oder getrennt mit etwa 6 bis 30 Gew.^t 
bezogen auf das Gewicht des Harzes (Feststoffbasis) » ei^ 
ner Verbindnngy die einen reaktionsftthigen Wasserstoff 
und sine an sicb bekannte, antistatische Eigenschaften auf- 
weisende Gruppe euthalty bebandelt^ das Harz in einen was- 
serunlSslichen Zustand Uberftthrt und mit der zugese-kzten 
Terbindung zu deren Bindung umsetzt* 

2« Terfahren nach Anspruch 1^ dadurcb gekennzeichnet, daB 
man als Yerbindungf die einen reaktlonef&higen Wasser- 
atoff und aine an sich bekannte^ antistatische Eigensohaf- 
ten aufWeisande Gruppe enthSLlt^ eine quartftre Ammonium- 
7erbindung9 wie StearamidopropyI-diJMtbyI-fi-h3rdro2ar--&thyI-- 
•mnonluiB-nitxrat oder lfBtfayl--diathyl*lqrdro3tylltli7l--«iti|boni 
ultra t y Tenrandet ^ 

9. Jmvlmbxen itftoh Ajulpvoeh 1 oder 2^ dadaroh gekaij^elob- 
net^ dafi nAn al« VerMwhdniiip, dla elnai), reaktKmalKlilffeii 
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VaBserstoff und etne an sicli bekannte,| antistatlsche £1- 
geuschaften aufv/ei'aende Gruppe enthSlt, BleLthanoIamliiy 
jtthylenglykol, Polyathylenoayd oder lf-2-Hydroxyathyl^ 
acetamid vervretidet. 

4, Mittel zur Diirchflihrung d^s Verfahrens nach Aixspruoh 
1, dadurch gekennzetohnet , dafl das Mittel in vaBsriger 
LosuTig * ^ 

a) etiiifa 1 bis' 10 GeW.jS eines wasserlSslioheiiy 
kationischen, hitzehartbaren Polyamid-Epiohlor- 
hydrin-Har^ses und 

b) et\va 0,06 bis 2 Gew.?5 einer Terbindung ent- ' 
halt, die einen reaktibnsfahigen Wassisrstoff ^ 
\xnd eine an sich bekannte, antistatische Ei- 
genschaften aufweisende Gruppe enthSlt, 
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